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Verfahren zur Herstellung von geringe Mengen Wirkstof f 
enthaltend n Schuttgutern 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
5 geringe Mengen eines Oder mehrerer Wirkstof fe (s) 
enthaltenden Schuttgutern durch Aufbringen von 
Fltissigkeiten, bei dem man 

a) den (die) Wirkstoffe im Wasser lost Oder gegebenenf alls 
unter Zusatz eines Emulgators emulgiert und 

10 b) die Wasser, Wirkstof f (e) und gegebenenf alls Emulgator 
bestehende Losung (Emulsion) auf das Schiittgut 
aufbringt, bei dem es sich insbesondere urn Mischfutter 
fur die Tierernahrung handelt. 

Die optimale Versorgung mit Wirkstoffen, insbesondere 
15 Vitaminen, spiel t in der gesunden und umweltgerechten 
Ernahrung von Nutztieren eine wichtige Rolle. Neben 
bedarf sbezogenen Faktoren sind beim Einsatz in Mischfutter 
auch wirtschaf tliche und anwendungstechnische Anf orderungen 
zu beachten. 

20 So ist beispielsweise bei . der Herstellung von Mischfutter 
fur die Tierernahrung das Zusammenf tigen mehrerer Nahr- und 
Wirkstoffe in genau definierter Dosiermenge bei 
ausreichender Homogenitat der gemischten Stoffe mit 
geringem Zeit- und Energieaufwand eine zentrale 

25 Auf gabenstel lung. Damit bei der Versorgung des Tieres die 
Wirkstoffe regel- und gleichmafiig zur Verftigung stehen, 
spielt die Verteilung der Wirkstoffe, insbesondere der in 
sehr kleinen Mengen eingesetzten Mikrokomponenten wie 
Vitamine, farbende Pigmente, Enzyme, etc., in der 

30 Gesamtmischung eine wichtige Rolle. Gleichbedeutend ist, 
dass die fur die Gesunderhaltung notwendige und in der 
Rationsgestaltung vorgegebene Menge an Wirkstof f zu jedem 
Zeitp\inkt erhalten ist und bleibt. Ein zunehmend wichtiger 
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Faktor in der Ernahrung von Nutztieren ist unter 
Beriicksichtigung der Positionierung in der 

Lebensmittelkette die Unbedenklichkeit fur den Verbraucher 
verbunden mit dem Anspruch, moglichst keine oder nur 
5 geringe Mengen an Hilf smitteln, Stabilisierungsmitteln etc. 
bei der Formulierung des Futtermittels oder Zusatzstof f es 
einzusetzen. 

Es ist daher bekannt, dass Kleinkomponenten, wie z.B. 
Vitamine, Spurenelemente oder Pigmente iiblicherweise in 

10 Form von Vormischungen untereinander und/oder mit 

Tragerstof f en der Hauptmischung zudosiert werden. Dieser 
Verdiinnungsschritt erlaubt eine bessere Dosierung und 
Verteilung im Endf utter. In USA werden beispielsweise auch 
einzelne Additive mit einem Tragerstoff verdiinnt und 

15 zusatzlich zu einer Standard-Vormischung der Mischfutter 
zur Anpassung an spezielle Anf orderungen zugesetzt. In 
Deutschland beispielsweise miissen hochstmengenbegrenzte 
Additive wie Vitamin A oder Vitamin D nach gesetzlicher 
Vorschrift als Vormischung mit mindestens 0.2 % der 

20 Hauptmischung eingesetzt werden. Ublicherweise werden 
Vormischungen in standardisierter Zusammensetzung 
hergestellt, gelagert, vertrieben und im Mischfutterwerk 
eingesetzt. Wahrend nun einzelne, isolierte Additive fur 
sich gesehen relative stabil beziiglich ihrer Eigenschaf ten 

25 und ihres Gehaltes an aktivem Wirkstoff sind, sind 

Vormischungen und besonders Pramixe mit beispielsweise 
Mineral- und Spurenelementen weitaus instabiler. Bei deren 
Lagerung und Verarbeitung wirken Feuchte, Warme, Druck und 
Sauerstoff ein, so dass in gewissem Umfang Redoxreaktionen 

30 und/oder Saure/Base-Reaktionen eintreten konnen, die den 
gewiinschten xxnd erwarteten Gehalt an Wirkstoff reduzieren 
konnen (D. Dressier, Muhle + Mischf uttertechnik (1993) 
27/28, 327-335) . Urn nun eine Unterdosierung im fertigen 
Mischfutter, die den erwarteten Effekt des Wirks toffs 

35 herabsetzt, zu vermeiden, ist der Mischf utterhersteller 
gezwungen auf der Basis von Erf ahrungswerten 
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iiberzudosieren, was den Wirkstof fverlust ausgleichen kann, 
im ungunstigen Fall aber nicht okonomisch oder in wenigen 
Fallen sogar schadlich ist. 

Fur die rationelle Vermischung unterschiedlicher 
5 Komponenten zu ausreichend homogenen Gemischen gibt es eine 
Reihe technischer Losungen. Vormischsysteme bestehen 
iiblicherweise aus einer Vorrats- und Dosiereinrichtung und 
einem separaten Hochleistungsmischer und werden oft ortlich 
und zeitlich getrennt von der Hauptmischung gefertigt, so 
10 dass Lager- und Transport zei ten anfallen und der Verwender 
auf bestimmte kauf lich erwerbliche Zusaitimensetzungen 
angewiesen ist. 

Urn ausreichende Verteilgenauigkeiten zu erreichen ist 
bekannt, in einem Schritt eine definierte Vormischung 

15 herzustellen und diese in einem zweiten Schritt und in 

wiederum separaten Anlagenteilen auf die geplante Mischung 
aufzutragen. Dazu sind auch Methoden und Vorrichtungen 
bekannt, die Fliissigkeiten auf feste Trager, ggf. in 
Verbindung mit anderen Komponenten, auf zubringen. 

20 Alternativ sind Verfahren entwickelt flussig anfallende 

Wirkstof fe in einen verdunnten Zustand, ggf . als Emulsion 
bei wasserunloslichen Fliissigkeiten, uberzufiihren und 
mittels technischer Losungen zur Forderung, Dosierung und 
. dem Verspriihen von Fliissigkeiten auf Futtermittel 

25 auf zubringen . 

Die EP 0 835 613 A2 betrifft beispielsweise mit 
Schutzkolloiden stabilisierte Emulsionen, die aber wegen 
der notwendigen Feinverteilung im Futter und zur 
Stabilisierung der Wirkstoffe in Trockenpulver iiberfuhrt 

30 werden. Die US 4,670,247 beschreibt einen ahnlichen Weg 

unter Stabilisierung von einzelnen Vitaminen. Zur Erzielung 
einer lagerstabilen flussigen Formulierung nennt die DE 42 
00 728 Al eine Losung, die die dort genannten unerwiinschten 
Inhaltsstof f e vermeidet, beschrSnkt sich aber auf 

35 Flussigfuttermittel und sieht den Einsatz bei festen 
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Futtermitteln nicht vor. Eine fur feste Futtermittel und 
Trinkwasser vorgesehene Formulierung wird gemaS EP 0 772 
978 Al bereitgestellt, indem zur Vermeidung von 
gehaltsmindernden Reaktionen flussige Mineral- und 
5 Vitaminvormischungen getrennt gehal ten werden. Auch die WO 
01/70044 Al uingeht das Problem der Wechselwirkung 
verschiedener Inhaltsstof f e durch separate Vormischungen, 
die kurz vor der Verwendung gemischt werden mussen. 
Weiterhin kennt man in der Praxis das Post-Peslleting- 
10 Verfahren (PPA) , bei dem flussige Wirkstof fe und/oder deren 
Mischungen in dafiir geeigneten Apparaturen nach der 
Herstellung des Mischf utter oder der Mischfutterpellets auf 
diese aufgespruht werden. 

Viele Wirkstof fe, die in der Tierernahrung eingesetzt 
15 werden, insbesondere Vitamine, fallen bei deren Herstellung 
in fliissiger Form, oft als viskose Ole, an. Technische 
Losungen zur Handhabung viskoser Stoffe sind eher 
aufwandig, teuer und storanf allig, weshalb sie insbesondere 
in kostensensitiven Bereichen wie z. B. fur billige 
20 Chemiegrundstof f zubereitungen oder in der 

Mischf utterindustrie nicht zum Einsatz kommen konnen. So 
werden diese Wirkstoffe bislang in uberwiegender Anzahl 
aufwandig in pulvrige Zubereitungen iiberfuhrt, was deren 
wirtschaf tlichen Einsatz erschwert. Eine wirtschaf tliche 
25 Betriebsweise ist aber eine der Grundf orderungen moderner 
Nut z tierernahrung . 

Ohne diese Losungen erreicht die Verteilung und 
Dosiergenauigkeit der viskosen Fliissigkeit nicht die 
geforderte Gute. Wird aber eine Fliissigkeit auf einen 

30 festen Trager aufgebracht, sind zusatzliche Schritte 
notwendig, die das Vo lumen vergrofeern, unnotige 
Ballaststof f e einbringen und die Anwendung verteuern. 
Gleiches gilt fur die Uberfuhrung der gewunschten 
Fliissigkeit in eine Verdiinnung oder bei nichtwassrigen 

35 Systemen in eine Emulsion, die wiederum nachteilig in bezug 



010349 FU 

5 

auf Transport- und Lagerstabilitat sowie Transport- und 
Lagervolumen ist. Eine solche Verdiinnung ist aber 
notwendig, um bei den bekannten Dosier-, Verteil-, und 
Mischverf ahren die geforderte Verteilgenauigkeit zu 
5 erhalten. Daher werden kleine Mengen fliissiger Wirkstof fe, 
beispielsweise im Bereich 10 bis 100 ppm anteilig an der 
Gesamtmischung, oder deren Zubereitungen in der Praxis kaum 
als solche und direkt eingesetzt. Spezielle, dafiir z. B. in 
der Mischfutterindus trie eingesetzte feste Vormischungen 
10 vereinen die Stabilit&tsnachteile bei Lagerung und 
Transport des reinen Wirkstoffs mit eventuellen 
Unvertraglichkeiten der Stoffe untereinander , die zu 
Wirkstof fverlusten bis zum Zeitpunkt der Anwendung fiihren 
konnen . 

15 Die genannten Losungsvorschlage diskutieren diese Nachteile 
ausfuhrlich und iiberwinden diese iiblicherweise durch 
Stabilisierung mit verschiedenen Stoffen. Zu diesen gehSren 
beispielsweise nicht-wassrige L6sungsmittel , 
Antioxidantien, Suspensionsvermittler , Fungizide, 

20 Komplexbildner und Konservierungsstof f e, die wiederum in DE 
42 00 728 als kritisch und unerwunscht genannt werden. 
Diese kommt daher uber Hochdruckhomogenisierung bei 800 bar 
mit anzahlmafiig weniger Stabilisierungsstof f en aus , 

.0; Die ebenfalls genannte Post -Pelleting- Anwendung ist eine 

25 rein technische Losung, die die Probleme fliissiger 

Wirkstof fe in bezug auf Stabilitat, Wechselwirkung etc. 
nicht lost, aber gleichzeitig mit Nachteilen wie schlechte 
Verteilung, Abrieb des Wirkstoffs an der Oberflache der mit 
dem Wirkstof f bespruhten Pellets und hohen Anf orderungen an 
30 die Dosiergenauigkeit behaftet ist. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher die 
Bereitstellung eines Verfahrens, nach dem eine Flussigkeit, 
insbesondere ein nicht-wasserlosliches 01 in vorbestimmter 
Menge mit ausreichender Verteilgenauigkeit in eine 
35 Feststof fmischung eingebracht werden kann, wobei 
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gleichzeitig das eingebrachte Volumen, Anzahl und Menge an 
Formulierungshilf smitteln und Wirkstof fverluste liber die 
Bereitstellungskette gering gehalten werden sollen. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
5 von geringe Mengen eines oder mehrerer Wirkstoffe 
enthaltenden Schiittgiitern durch Aufbringen von 
Fliissigkeiten, das dadurch gekennzeichnet ist, daS man 

a) den (die) Wirkstof f (e) in Wasser lost oder 
gegebenenfalls unter Zusatz eines Emulgators emulgiert 

10 und 

b) die Wasser, Wirkstof f (e) und gegebenenfalls Emulgator 
enthaltende Losung (Emulsion) auf das Schuttgut 
aufbringt, bei dem es sich insbesondere urn Mischf utter 
handelt und in feinteiliger Form vorliegt. 

15 

Vorteilhaft besteht die LSsung (Emulsion) aus Wasser, 
Wirkstof f (en) und gegebenenfalls Emulgator. 

Die auf zubringenden Wirkstoffe, die in vielen Fallen als 
olige Fliissigkeiten vorliegen, werden portionsweise und 
in geringer, verbrauchsabhSngiger Menge erst unmittelbar 
vor dem Aufbringen in eine Losung oder Emulsion 
tiberfiihrt, deren Viskositat gerade fur einfache und 
ubliche Forder- und Dosiereinrichtungen ausreichend ist 
und deren Gehalt an Formulierungshilf smitt el aufgrund 
der kurzen Zeit zwischen Herstellung und Aufspriihens auf 
das Schuttgut gering ist. 

Die Viskositat liegt geeigneterweise unter 3000 mPa.s, 
insbesondere unter 2000 mPa.s. 

30 Als ^unmittelbar vor dem Aufbringen" wird ein Zeitraum von 
> 0 min bis 24 h, insbesondere bis 12 h, besonders 
bevorzugt bis 6 h verstanden. 



20 



25 
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Die Herstellung der gebrauchsf ertigen Zubereitung erfolgt 
an der Stelle des Verbrauchs zeitlich uninittelbar vorher. 
Im Falle wasserloslicher Zusatzstoffe werden diese 
lediglich in Wasser gelost. Im Falle f ettloslicher 
5 Wirkstoffe wird eine 01-in-Wasser-Emulsion hergestellt 
indem in vorgelegtes Wasser ein iiblicher Emulgator 
zugegeben wird. Dabei kann es sich um Alginate, Lecithine, 
Pektine # Polysorbate und ahnliche handeln, die vorzugsweise 
zur Anwendung in Futter- oder Lebensmitteln zugelassen und 

10 unbedenklich sind. Die Menge des Emulgators bezogen auf die 
Menge eingesetzten Wirkstoffes betragt 0.1 bis 15 %Gew.-%, 
vorzugsweise 0,1 bis 10 % und insbesondere 0,1 bis 0/3 %. 
^ Mit diesen Emulgatormengen und den gewahlten Bedingungen 

bleiben die Emulsionen bis zu 24 Stunden, mindestens aber 6 

15 Stunden stabil, das heisst, dass sie sich nicht entmischen 
und zu eventuellen Inhomogenitaten des Wirkstoffes in der 
Futteirmittelmischung fuhren. Nach Zugabe des Emulgators 
wird unter Einwirkung von Scherkraf ten der olige Wirkstof f 
zugesetzt. Zur Erzielung der Scherkraf te sind iibliche 

2 0 Emulgiervorrichtungen wie statische Mischer, Scherpumpen 
oder Hochgeschwindigkeitsruhrer geeignet. Die Verwendung 
von Mikromischern erlaubt sogar den volligen Verzicht auf 
Emulgator. Zur Erleichterung des Emulgiervorgangs kann die 
Temperatur der Komponenten von Raum temper a tur auf 30 bis 
£ 25 70 °C erh6ht werden. Um einer moglichen Zersetzung 
empf indlicher Wirkstoffe vorzubeugen, sind aber 
Temperaturen von 30 bis 60 °C vorteilhaft. Auf diese Weise 
sind Emulsionen mit einem Wirkstof fgehalt von 0.5 bis 60 
Gew.-% herstellbar. Je nach Rezepturgestaltung und 

30 erwunschtem Verteilungskoef f izienten sind aber 
Konzentrationsbereiche zwischen 1 und 50 Gew.-%, 
insbesondere 1 und 20 Gew.-% geeignet. 

Das auf zubringende 01 wird in reiner Form und somit 
hochstmoglicher Wirkstof f stabilitat und mit geringem 
35 Platzbedarf vorrfitig gehalten. Erst unmittelbar vor dem 
geplanten Einsatz wird z. B. eine Teilmenge von 50 ml bis 
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36 1, insbesondere 150 ml bis 24 1 des Ols in einem 
geeigneten Gefafi mit einer vorgewarmten Menge Wasser und 
Emulgator mittels eines Mischwerkzeuges hoher Scherwirkung 
vermischt. Die so hergestellte Emulsion wird direkt uber 
geeignete Dosier- und Spriiheinrichtungen in Oder auf das 
Schiittgut eingebracht. 

Diese Vorgehensweise beruht auf einer einfachen, 
kostengunstigen Konstruktion mit einer entsprechend einfach 
gehaltenen Peripherie. Zusammen mit dem geringen Transport- 
und Lagervolumen fur den Wirkstoff und dement sprechend 
reduzierten Kosten und vor allem der Kostenersparnis fur 
den nicht benotigten Tragerstoff ergibt sich ein 
Kostenvorteil fur das Mischfutterwerk, der ihm einen 
wirtschaf tlicheren Betrieb gewShrleistet . Die Anlagen sind 
sehr einfach in vorhandene Einrichtungen integrierbar und 
fur unterschiedliche vorhandene Mischaggregate, Trommeln 
Oder PPA-Applikationen geeignet. Gleichzeitig eignet sich 
das Vorgehen fur unterschiedliche wasser- und fettlosliche 
Wirkstoffe, die einzeln, aber auch gleichzeitig sowie als 
Emulsion oder als Suspension eingesetzt werden konnen. 
Insbesondere hat diese Vorgehensweise den Vorteil gegemiber 
dem Stand der Technik, dass keine Wirkstof fverluste wahrend 
vorgeschalteter Lager- und Transport zei ten auftreten und 
auch keine Wirkstof fverluste durch 
Produktunvertraglichkeiten in Vormischungen oder 
Zubereitungen auf Tragern vorkommen konnen. Auch auf 01 als 
Verdiinner kann verzichtet werden, das im Falle von 
Pflanzenolen wegen des Gehaltes an ungesattigten Fettsauren 
zum Abbau des Wirkstoffes beitragen kann. Von ganz 
besonderem Vorteil ist allerdings, dass der 
Mischfutterhersteller in seiner Rezepturgestaltung vollig 
frei und nicht auf bestehende Rezepturen in Vormischung 
angewiesen ist. 

Neben gebrauchsf ertigen Zubereitungen mit nur einem 
Wirkstoff konnen aber auch verschiedene Wirkstof fe # auch 
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wasser- und/oder fettlosliche gemischt werden. Geeignete 
Wirkstoffe sind zum Beispiel Vitamine wie Vitamin A, 
Vitamin D, Vitamin E, Nicotinamid, andere B-Vitamine, 
Provitamine oder deren Ester, farbende Stoffe wie 
5 Carotinoide , Xanthophylle und andere, Enzyme wie 

Xylanasen, Glucanasen, Phytasen und andere, sowie weitere 
in geringen Mengen in der Futtermittelherstellung 
eingesetzte Wirkstoffe, Der Wirkstoff wird unter den 
beschriebenen Bedingungen nicht zersetzt, sondern lasst 
10 sich innerhalb der analytischen Genauigkeit in der 

Zubereitung als auch im fertig behandelten Mischfutter 
wiederf inden. Das Aufspriihen auf Mischfutter resultiert in 
ausgezeichneten Verteilungskoef f izienten, selbst unter sehr 
einfachen Spriihbedingungen . 

15 Das Aufspriihen von Fliissigkeiten in Mischkammern is t aus 
dem Stand der Technik bekannt. 

Die Herstellung erfolgt beispielsweise diskontinuierlich 
ansatzweise in einem Mischbehalter (4) mittels einer 
Scherpumpe (Abb. 1) . 

20 Dazu wird in den Mischbehalter entsprechend der gewunschten 
AnsatzgrSSe eine mittels Ringkolbenzahler (3.1) 
volumetrisch dosierte Menge Wasser vorgelegt. 

Der Inhalt des Mischbehalters lSuft der Scherpumpe zu und 
wird wfihrend des Misch- und Emulgierzyklus im Kreislauf in 
25 den Mischbehalter zuriickgeleitet . 

Wahrenddessen wird Emulgator aus dem Pumpenvorlagebehalter 
(2.1) mittels Membranpumpe volumetrisch iiber ein 
Dosierventil in die Zulauf leitung der Scherpumpe 
eingespritzt. Parallel erfolgt die Einwaage der Rezeptur- 
3 0 abhangig von der vorgewahlten Wirkstoff-, insbesondere 
Olmenge aus der Pumpenvorlage (1.1) mittels Zahnradpumpe 
und Waage sowie Dosierventil . 
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Nach Vorlage einer Mindestwassermenge von 4 1 kann auch 
wahfend der Dosierung von Wasser der Kreislauf durch die 
Scherpumpe bei gleichzei tiger Zudosierung von Emulgator und 
01 betrieben werden; so ist eine Minimierung der Zykluszeit 
moglich. Nach Fertigstellung der Emulsion liegt diese 
bereit und wird bei Erreichen des durch eine Steuerung 
vorgegebenen Minimum- Ful Is tandes im Dosierbehalter (5) 
durch die Scherpumpe in. dies en umgepumpt . 

Aus dem Dosierbehalter wird jeweils die rezepturabhangige 
Menge Emulsion uber eine Zahnradpumpe und einen 
Ringkolbenzahler (6) volumetrisch dem Chargenmischer (8) 
zugefiihrt. Zur Verteilung wird die Emulsion iiber 
Vollkegeldiisen verspruht (7) . 

Zur Stabilisierung der Emulsion ist ein Umpumpen des 
Inhaltes des Dosierbehalter in langeren Pausenzeiten 
vorgesehen. 

Die Konzeption der Anlage ermoglicht eine grofie 
Flexibilitat in der Bandbreite der moglichen 
Zugaben des Wirkstoffes bezogen auf das Fertig- 
produkt Futtermittelmischung unter Berucksichtigung 
anlagentypischer Parameter wie Ansatzgro&e, Zyklus- 
zeiten, Mischzeiten, Mischgenauigkeit . 

Der Gehalt des Wirkstoffes im Fertigprodukt kann durch zwei 
Mafinahmen beeinflusst werden: Variation der Konzentration 
des Wirkstof fgehaltes bei der Zugabe im Mischbehaiter und 
Variation der Zugabemenge der Emulsion in das Fertigprodukt 
zwischen 0,1% und 0,5 Gew.-% bezogen auf die 
Futtermittelmischung. Eine Zugabe von 0,1% wird als untere 
mogliche Zugabe angesehen, die bei in der Praxis 
vorhandenen Mischern ausreichend genau eingemischt werden 
kann . 

Die Ansatzgrofie im Mischbehalter kann zwischen 51 und 60 1, 
insbesondere zwischen 15 1 und 40 1 auf die vorgelegte 
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Menge an Futtermittelmischung angepasst werden. Es ist 
vorteilhaft, die Emulsion fur mehr als eine Charge 
Futtermittelmischung herzustellen, jedoch ist eine 
Vorbereitung nur fur die kurzfristig vorgesehenen 
5 Folgechargen wiinschenswert, urn lange Standzeiten und 
Kontamination des Produktes zu vermeiden. 

Ein Ruckfiihren des Produktes in den Mischbehalter und somit 
ein Aufmischen von Emulsionsresten fur Folgechargen mit 
abweichender Rezeptur ist moglich. 

10 Behalter und Rohrleitungen sind CiP-fahig. Aus hygienischen 




Grunden ist auch eine Spulmoglichkeit der Rohrleitung 



Die folgenden Beispiele sollen die Ausfuhrung der Erfindung 
erlautern. 

15 Beispiel 1 

In einem 250 ml Becherglas werden 100 g Leitungswasser bei 
Raumtemperatur vorgelegt und 0,1 g Emulgator 
Ammoniumalginat (E 403) unter Riihren mit einem Ultra-Turrax 
- Riihrer T25 mit Dispergierwerkzeug zugegeben, Anschliefiend 
20 werden 3 g Vitamin-E-Acetat-Ol iiber einen Tropf trichter 

zugetropf t . Nun wird 2 min. lang bei 9.500 upm geriihrt . Man 
0-) erhalt eine gleichmafiige, milchige Emulsion, die mindestens 

6 Stunden stabil bleibt. 

Anstelle des festen Ammoniumalginat werden f lussige 
25 Emulgatoren aus Glycerin-Polyethylenglycolricinoleat (E484) 
Oder ein Polysorbat 80 (E433) mit gutem Ergebnis 
eingesetzt. Andere Emulgatoren wie Lecithine, Pektine oder 
ahnliche fiihren ebenso so zu einer Emulsion. 



30 



Beispiel 2 
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In einem 400 ml Becherglas werden 200 ml Wasser vorgelegt 
und in einem Wasserbad auf 60°C aufgeheizt. In 
verschiedenen Versuchen werden 0 bis 1,23 g Emulgator und 8 
g Vitamin-E-Acetat-6l zugegeben und 2 min mit Hilfe des 
Ultra-Turrax gertihrt . Wahrend ohne Emulgator keine homogene 
Emulsion entsteht, ist diese in den anderen Fallen homogen, 
mindestens 6 Stunden ohne Entmischungserscheinungen stabil 
und ab 0,24 g Emulgator pro Ansatz mindestens 24 Stunden 
stabil. 

Beispiel 3 : 

Es wird eine Emulsion aus 100 ml warmen Wasser (60°C) , 0,2 
g Emulgator Polysorbat 80 (E 433) und 2 g vit. E A. Ol mit 
Hilfe des Ultra-Turrax T25 hergestellt. Nach ca. 20 min. 
wird von der Emulsion eine Teilmenge fur die Gehaltsanalyse 
(HPLC) entnommen. Es werden 98,5 % der theoretisch 
eingesetzten Menge an Vit. E A. wiedergefunden. 

Beispiel 4 

An einen 20-Liter-VA-Stahlbehalter mit Bodenventil wird der 
Auslauf saugseitig mit einer handel sub lichen 
Seitenkanalpumpe mit einer Fordermenge von ca. 3 m 3 / min. 
bei einem Gegendruck von 4-5 bar und druckseitig mit 
einem Statischen Mischer (Rohrmischer) verbunden. Der 
Behalterinhalt kann nun per „Bypass w im Kreis gepumpt 
werden, wobei Oltropfen an der „Schikane w des Statischen 
Mischers geschert und somit zerkleinert werden. 

Ca. 8000 ml auf ca. 60 °C temperiertes Wasser und 8 g 
Emulgator E 484 werden vorgelegt und innerhalb 1 min. 800 
g Vit. E. A. 01 zulaufen lassen. Nach einer Pumpzeit von 1 
bis 2 min. erhalt man eine gleichmaiSige, milchige Emulsion. 

Im beschriebenem Bypass-System wird eine Scherpumpe 
anstelle der Seitenkanalpumpe mit Rohrmischer montiert. 
Nach Vorlage von 60 °C heiSem Wasser und 8 g Emulgator (E 
484) werden innerhalb 2 min. 900 g Vit. E A. 01 in den 
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Pumpkreislauf gefordert und durch die Scherkrafte in der 
Scherpumpe zur Emulsion gebracht. Die Emulsion ist mehrere 
h homogen. 

In einem geschlossenen 20Liter-Riihrbehalter mit einem 
5 Ultra-Turrax Typ T 65 werden 8000 ml auf 60 °C vorgeheiztes 
Leitungswasser und 8 g Emulgator (E 484) mit 800 g Vit. E 
A. 61 innerhalb 1 min (Motor-DZ 29 00 upm) zu einer stabilen 
Emulsion emulgiert. 

In einem Becherglas mit Temperiervorrichtung wird Vit. E A. 
10 01 auf 60 °C erhitzt, urn dessen Viskositat zu verringern. 

Mit einer Schlauchpumpe werden ca. 10 g Vit. E A. 01, mit 
5 einer Kolbenpumpe ca. 1000 ml kaltes VE-Wasser zeitgleich 

innerhalb ca. 2 min. durch einen Mikromischer gefordert. 

Der Innenaufbau des Mikromischers ist so konstruiert, dass 
15 die beiden Komponenten durch die engen Kanale und Poren 

geleitet, vermischt und in kurzer Zeit emulgiert werden. 

Die Ol-Wasser-Emulsion (1:100) ist mehrere Tage stabil. 

Generell konnen weitere schnelllauf ende Rtihrwerke oder 

Inline-Dispergiermaschinen mit ausreichender Scherwirkung 
20 zur Emulsionsbildung eingesetzt werden. 

Beispiel 5 



In einem 400 ml Becherglas werden 200 ml Wasser vorgelegt, 
0,2 g Emulgator E 484 und 8 g Vitamin-E-Acetat-01 zugegeben 
und 2 min mit Hilfe des Ultra-Turrax geruhrt. In 
25 verschiedenen Versuchen wird die Temperatur von 20 uber 40 
und 60 auf 80°C erhoht. Mit steigender Temperatur wird die 
Homogenitat der Emulsion und der Lagers tabilitat besser. 

Beispiel 6 

In einem 400ml - Becherglas werden 2 00 g Leitungswasser 
30 vorgelegt und mit 0,2 g Emulgator, vorzugsweise E 484 

versetzt und in einem Wasserbad auf 60 °C erhitzt. Unter 
Riihren mit einem Ultra-Turrax -Riihrer T25 2 g Vitamin-E- 
Acetat-Ol (RT) uber einen Tropf trichter zulaufen lassen. 
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Nun wird das 01 2 min. lang (Motoreneinstellung 9.500 upm) 
2 min. lang geruhrt. Die ca. 1-Gew.%ige Emulsion (bez. 01) 
ist sehr homogen und bleibt tagelang physikalisch stabil. 

Analog werden bei gleichen Bedingungen und Emulgatormenge 
eine Emulsion aus 200 g Wasser und ca. 23 g Vit. E A. 01 
hergestellt. Die ca. 10-Gew.-%ige Emulsion ist anfangs sehr 
homogen. Nach 2 h Standzeit bildet sich an der Oberflache 
eine Cremeschicht mit etwas hoherem Olanteil. Durch 
einfaches Ruhren per Hand lasst sich die Emulsion wilder 
sehr gut homogenisieren. 

Analog wird in einem 600ml-Becherglas aus 200 ml Wasser, 
0,2 g Emulgator und 137 g Vit. E A. 01 eine ca. 20-Gew.- 
%ige Emulsion (bez. 01) hergestellt. Die nach einiger Zeit 
eintretende Cremebildung kann hier ebenso durch manuelles 
Ruhren aufgehoben werden. 

Eine ca. 60-Gew.-%ige Emulsion kann unter gleichen 
Bedingungen wie zuvor beschrieben hergestellt werden. Erst 
nach 2 h bildet sich vom Boden her eine wassrige 
Phasenabscheidung . 

Beispiel 7 

In einem 4 00ml -Gefafi werden 200 ml Wasser bei 
Raumtemperatur vorgelegt, dann unter Ruhren 4 g Nicotinamid 
und 0,1 g Emulgator E 433 zugegeben . Nach dem Zudosieren 
von 2 g Vit. E A. 01 mit einer Zahnradpumpe wird dann 1 bis 
2 min. lang bei ca. 13.500 upm emulgiert. Die Emulsion ist 
mehrere Tage stabil. 

In einem 400ml-Gefafi werden anstatt Wasser 200 g Liquimeth® 
und unter Ruhren mit dem Ultra-Turrax 1 g Vit. E A. 01 wie 
tiblich emulgiert. Es entsteht eine Emulsion / Suspension 
ohne Olablagerungen. 

Beispiel 8 
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In einem 400ml-Becherglas werden 200 ml Wasser und 0,2 g 
Emulgator E 484 bei Raumtemperatur vorgelegt und unter 
Ruhr en mi t dem Ultra-Turrax T25 2 g Retinylacetat-Ol (1,5 
Mio. IU/g in Erdnussol - enthalt theor. ca. 51,6 % Rein- 
5 Retinolacetat) zulaufen lassen. Es entsteht eine sehr 
homogene, milchige Emulsion, die langere Zeit stabil 
bleibt . 

In einem 400ml-Becherglas werden 200 ml Wasser, 0,2 g 
Emulgator und 77 g Cholinchlorid 75 % bei 60 °C vorgelegt 
10 und nach Zugabe von 1,2 g Retinylacetat-Ol mit dem Ultra- 
Turrax geruhrt. Die Emulsion ist sehr homogen und entmischt 
sich auch nach 1 anger er Zeit nicht. 

In einem 600ml-Becherglas werden 200 ml Wasser und 0,2 g 
Emulgator bei 60 °C vorgelegt. Unter Ruhren werden 5 g NSA 
15 und 77 g Cholinchlorid 75 %ig zugegeben. Mit dem Ultra- 
Turrax gibt man dann nacheinander 5 g Vitamin E Acetat und 
0,8 g Retinylacetat (1,5 Mio. IU/g) hinzu. Nach 2 Min. 
Ruhren erhalt man eine mehrere Stunden homogene, sehr 
milchige Emulsion. 

20 Beispiel 9 

Es wird eine Emulsion aus 8000 ml Wasser, 4,6 g Emulgator 
(E 433) und 284 g Vit. E A. 01 bei 60 °C mit Hilfe des 
Ultra-Turrax T 65 hergestellt. 

Von dieser Emulsion wird eine Teilmenge fur die analytische 
25 Untersuchung des Wirkstof f gehalts an Vit. E Acetat per HPLC 
entnommen . 

Ergebnis: Der theoretische Gehalt von ca. 3,4 % Vit. E A. 
wird mit einem gefundenen Wert von ca. 3,5 % bestatigt. 

Ca. 230 g dieser fertigen, homogenen Emulsion werden mit 
30 einer Membranpumpe in einen Drucksender-Behalter gefordert. 
Nach dem Verschliefien des Eingangventils wird der Behalter 
mit ca. 3 bar Druckluft befullt. In einem Bandwellenmischer 
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(z.B. Fa. Drais) werden 80 kg Broilerf utter vorgelegt 
gemischt. Durch Offnen des Bodenventils lasst man die 
Emulsion uber eine Kreisl-Nebeldiise (z.B. Fa. Schlick, 
Modell 121, 1,2 mm D, 60°) innerhalb 15 s in den laufenden 
5 Mischer auf das Futter verspruhen. Nach Spruhende wird 4 
min . nachgemi s cht . 

Die theoretische Vit. E Acetat-Supplementierung im Futter 
betragt 100 ppm. 

Urn die Giite der Verteilung zu bestimmen, werden 8 Proben 
10 aus dem Auslaufstrom des Mischers entnommen und analysiert. 

\£fh Aus den Mittelwerten der Einzelergebnisse wird der 

Variationskoef f izient (VK) bestimmt, dessen Wert ein MaS 
fiir Mischgute (Homogenitat ) des Wirkstoffes darstellt: VK 
[%] = 2,8. 

15 Wie beschrieben, werden 115 g der Emulsion im 

Bandwellenmischer auf das Futter gebracht. Jedoch erfolgt 
hier die Zugabe nicht fein verteilt uber eine Spruhduse, 
sondern grober uber ein diinnes, am Ende zusammengedriicktes 
Zulaufrohrchen. Die Emulsion gelangt als dunner Strahl 

20 innerhalb 20 s auf das Mischgut. Die Supplementierungsrate 
im Futter betragt hier theoretisch 50 ppm. 



Der VK [%] ergibt sich dabei zu 2,9. 

Definition: der Variationskoef f izient VK ist die 
Standardabweichung der aus der analytischen 
25 Gehaltsabstimmung einer Probeserie erhaltenen Werte 
dividiert durch deren Mittelwert, s. a. Kuster/Thiel , 
Rechentafeln fur chemische Analytik, S. 236; de Gruyter 
1982. 
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In Figur 1 ist ein Verfahr ens schema zur Durchf uhrung des 
Verfahrens dargestellt. 

Es bedeuten im einzelnen: 



Position 


Beschreibung 


1 


Wirkstoff 


1.1 


Wirkstoff dosierung 


2 


Emulgator 


2.1 


Emu 1 ga t o r do s i er ung 


3 


Wasserzuf uhr 


3.1 


Wasserdosierung 


4 


Misch- und Emulgierbehalter 


5 


Dosierbehalter fiir fertige Emulsionen 


6 


Dosierung der Emulsion 


7 


Eindusung der Emulsion 


8 


Char genmi s cher 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von geringe Mengen eines 
oder mehrerer enthaltenden Schuttgutern durch 
Aufbringen von Fliissigkeiten, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man 

a) den (die) Wirkstoff (e) in Wasser lost oder 
gegebenenfalls unter Zusatz eines Emulgators 
emulgiert und 

b) die aus Wasser, Wirkstoff (e) und gegebenenfalls 
Emulgator enthaltende Losung (Emulsion) auf das 
Schiittgut aufbringt. 

2. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man als Schuttgut Mischf utter einsetzt, 

3. Verfahren gemSS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man den Wirkstoff in einer Menge von 10 ppm bis 
0,5 Gew.-%, bezogen auf das Mischfutter, aufbringt. 

4. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man als Wirkstoff ein oder mehrere der Vitamine 
aus der Gruppe A, D, E, Nicotinamid, andere B- 
Vitamine, Provitamie oder deren Ester einsetzt. 

5. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man Carotinoide, Xantophylle als Wirkstoff 
einsetzt. 

6. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man Enzyme als Wirkstoff einsetzt. 

7. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man Aminosauren als Wirkstoff e einsetzt. 

8. Verfahren gemSfi einem oder mehreren der Anspruche 1, 4 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, da£ man wassrige 
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Emulsionen Oder Losungen mit einem Wirkstof fgehalt von 
1 bis 60 Gew.-%, insbesondere 1 bis 50 Gew.-%, bezogen 
auf die Gesamtmenge einsetzt. 

9. Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
5 daS die Emulsionen einen Emulgator in einer Menge von 

0,1 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die Wirkstof f menge, 
en thai ten. 

Verfahren gemaS Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man die Emulsion oder Losung in einem Zeitraum von 
> 0 min bis 24 h nach deren Herstellung einsetzt. 



10. 

10 
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Zus airanen f as s ung 

Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zur Herstellung von 
geringe Mengen eines oder mehrerer Wirkstof fe (s) 
enthaltenden Schuttgiitern durch Aufbringen von 
5 Fliissigkeiten, bei dem man 

a) den (die) Wirkstoffe im Wasser lost oder gegebenenf alls 
unter Zusatz eines Emulgators emulgiert und 

b) die Wasser, Wirkstof f (e) und gegebenenf alls Emulgator 
enthaltende Losung (Emulsion) auf das Schuttgut 

10 aufbringt, bei dem es sich insbesondere urn Mischf utter 

fur die Tiernahrung handelt. 



